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(54) Title: TECHNICAL PROCESS AND PLANT FOR THE PRODUCTION OF COACERVATE CAPSULES 

(54) Bezeichnung: TECHNISCHER PROZESS SOWIE ANLAGE ZUR HERSTELLUNG VON KOAZERVATKAPSELN 



00 

(57) Abstract: The invention relates to a process and the corresponding plant for the production of microcapsules on an industrial 
scale, for application in foodstuffs technology, biotechnology, chemical and/or pharmaceutical industry and in medicine. Said cap- 
sules are produced by the so-called coacervate method. Said capsules may contain non-living ingredients, e.g. solids, liquids etc. 
and also living cells or microorganisms such as bacteria, for example. 



(57) Zusammenfassung: Die Erfindung bezieht sich auf einen Prozess und auf die entsprechende Anlage zur Herstellung von Mi- 
krokapseln im groBtechnischen MaBstab, fiir den Einsatz in der Lebensmitteltechnik, der Biotechnologie, der chemischen und/oder 
pharmazeutischen Industrie sowie der Medizin. Diese Kapseln werden in einem sogenannten Koazervat-Verfahren hergestellt. Sie 
konnen sowohl leblose Zusatze wie z. B. Feststoffe, Flussigleiten usw. enthalten aber auch lebende Zellen oder Mikroorganismen 
wie bei spiels weise Bakterien. 
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Technischer Prozess sowie Anlage zur Herstellung von Koazervatkapseln 



Beschreibung 

Die Erfindung bezieht sich auf einen Prozess und auf die entsprechende Anlage 
zur Herstellung von Mikrokapseln im groBtechnischen MaBstab, fur den Einsatz 
in der Lebensmitteltechnik, der Biotechnologie, der chemischen und/oder phar- 
rnazeutischen Industrie sowie der Medizin. Diese Kapseln werden in einem so- 
genannten Koazervat-Verfahren hergestellt. Sie konnen sowohl leblose Zusatze 
wie z. B. Feststoffe, Flussigkeiten usw. enthalten aber auch lebende Zellen 
oder Mikroorganismen wie beispielsweise Bakterien. 

In der technologischen Praxis aber auch in der Medizin ist es haufig erforder- 
lich, Feststoffe, oder Flussigkeiten aber auch lebende Zusatze wie beispiels- 
weise Bakterien zu immobilisieren. Dies kann aus rein wirtschaftlichen Grun- 
den erfolgen, weil auf diese Weise teure Wirkstoffe wiedergewonnen werden 
konnen, es kann aber auch prozesstechnisch bedingt sein, weil man dadurch 
empfindliche Zusatze vor dem umgebenden Medium schutzen kann. 

Beispielsweise kommt es in der Lebensmitteltechnik vor, dass einigen Produk- 
ten sauerstoff- und/oder feuchtigkeitsempfindliche Stoffe zugesetzt werden. 
Wenn man diese Zusatze nicht vor dem in der Regel sauerstoffreichen und/ 
oder feuchten Umgebungsmedium schutzt, werden sie oxydiert wodurch sich 
die Haltbarkeit der Produkte erheblich reduziert. Derartige Zusatze konnen z. 
B. kunstliche Aromen oder auch Feststoffe wie Eisen, Fullstoffe, lebende Bak- 
terien usw. sein. Urn zu gewahrleisten, dass diese Zusatze bis zum Ende der 
Haltbarkeitsfrist der Lebensmittel den Vorgaben entsprechen, wird entweder 
die Frist relativ kurz gewahlt oder die Stoffe in entsprechend hoheren Dosie- 
rungen eingesetzt. 

In anderen Fallen ist es beispielsweise erforderlich Stoffe in Medien einzuset- 
zen, mit denen sie reagieren, was zu deren Zerstorung fuhren wurde. Daher ist 
es wunschenswert, diese Stoffe zeitversetzt, d. h. erst unmittelbar vor der An- 
wendung mit den Umgebungsmedien in Kontakt zu bringen urn so ihre maxima- 
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le Effizienz zu gewahrleisten. Derartige Zusatze konnen beispielsweise in Kos- 
metika enthaltene Wirkstoffe sein, die ihre Wirkung erst bei Hautkontakt ent- 
falten, es konne aber auch Aromen sein, die erst beim Zerkauen der Lebens- 
mittel freigesetzt werden. 

Urn Zellen, Enzyme oder auch andere Substanzen verkapseln zu konnen wer- 
den sie in der Regel einer fliissigen, zumeist wasserloslichen Grundsubstanz 
beigemischt, die dann durch geeignete Vorrichtungen vertropft wird. Die gebil- 
deten Tropfen werden ausgehartet und schlieBen den in ihnen gelosten oder 
suspendierten Stoff oder die Zellen mit ein. Dies kann entweder durch ein Ver- 
netzten in einem Fallbad oder durch Anderung physikalischer Parameter wie z. 
B. Temperatur erfolgen. Die so gebildeten Kugelchen konnen anschlieBend be- 
schichtet werden was eine Reihe weiterer Vorteile in Bezug auf Lagerfahigkeit 
oder Permeabilitat und Stabilitat der Kugelchen bietet. Da jedoch der erste 
Schritt, d.h. das Vertropfen der Grundsubstanz norrnalerweise mit Hilfe von 
Dusensystemen erfolgt ist es sehr schwierig auf diesem Wege sehr kleine Ku- 
gelchen herzustellen. 

Eine Alternative hierzu bieten Verfahren, die ohne Dusen auskommen. Hierzu 
zahlt das sogenannte Koazervat-Verfahren. Nach dieser Methode erhalt man 
sehr kleine Partikel ohne zusatzliche Membranhulle. 

Dem Koazervat-Verfahren liegt folgende Uberlegung zu Grunde: Durch die 
Kombination mindestens zweier geeigneter Biopolyrnere in Losung kann es 
durch eine entsprechende Anderung der Reaktionsbedingungen zu einer Pha- 
sentrennung kommen. Dabei scheidet sich eine polymerreiche Phase, das Gel 
von einer polymerarmen Phase, dem Sol, ab. Dieser Vorgang wird als Koazer- 
vatbildung bezeichnet. Handelt es sich bei den Polymeren urn Polyelektrolyte 
entgegengerichteter Ladung, spricht man von komplexer Koazervation. 

Ein geeignetes Polymerpaar hierzu ist z.B. Gelatine/Gummi-Arabicum. Dieses 
wird eingesetzt, urn Mikroverkapselungen von Duftstoffen, Farbstoffen oder 
Olen vorzunehmen. Dazu wird das zu verkapselnde Material als hydrophobe 
Phase in der Losung der Polymere emulgiert. Das sich bildende Koazervat 
scheidet sich auf den Oltropfchen ab und bildet die gewunschten Kapseln mit 
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dem 01 als Kern. Durch eine gunstige Wahl der Parameter, konnen dadurch 
Kapseln im Durchmesser bis hinunter zu wenigen Mikrometern erhalten wer- 
den. 



Derzeit sind eine Reihe von Verfahren bekannt, die diesen Vorgang nutzen. 
Auch gibt es mehrere kommerziell erhaltliche Produkte, die nach einem sol- 
chen Verfahren hergestellt werden. Am bekanntesten 1st diesbezuglich das 
Durchschreibpapier. Hier werden kleine, tintengefullte Kugelchen in einem Ko- 
azervat-Prozess erzeugt, die dann auf eine Folie aufgebracht werden. Durch 
Druck auf die Folie zerplatzen eine Reihe dieser Kugelchen und setzen die Tin- 
te frei. 



In der Fachliteratur gibt es zahlreiche Beispiele von Mikrokapseln die in einem 
Kozervat-Prozess hergestellt werden. So beschreibt beispielsweise die Offenle- 
gungsschrift DE 196 44 343 Al eine geschmacksneutrale Mikrokapsel mit ei- 
nem Durchmesser von einigen pm, die in einem Emulsionsprozess hergestellt 
wird und die als Lebensmittel- oder Futterzusatz, sowie als Transportsystem 
fur Arzneimittel dienen kann. Hier werden Ole oder in diesem 6l losliche Stoffe 
in einem Grundstoff beispielsweise Alginat emulgiert und daraus in einem wei- 
teren Emulsionsprozess 0,5 - 20 (jm groBe Kapseln geformt, die dann in der 
Lebensmittel- oder Pharmaindustrie eingesetzt werden konnen. Diese Kugel- 
chen konnen aber aufgrund einer fehlenden zusatzlichen Beschichtung z. B. 
nicht in Citrat-haltigen Medien eingesetzt werden, da Citrat die Alginathulle 
dieser Kapseln zerstoren wurde. Auch ist hier kein technischer Prozess be- 
schrieben, der eine groStechnische Herstellung der Kugelchen ermoglichen 
wurde. 



Die US Patentschrift Nr. 5,035,844 beschreibt eine Koazervat Prozess zur Her- 
stellung druckempfindlicher Kopierpapiere. Hier wird eine Kombination aus 
Gelatine, Carboxymethylcenulose und ein zweites anionisches Polymer einge- 
setzt, wie z. B. ein Polymethylmethylether/Maleinanhydrid Kopolymer. Die Kap- 
seln sind nicht fur die Immobilisierung empfindlicher Materialien oder gar le- 
bender Zusatze geeignet. Auch ist hier kein technischer Prozess zu deren Her- 
stellung beschrieben. 
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Eine Koazervat-Methode zur Herstellung einer Licht- und Temperatur-stabilen 
Kapsel ist in der US Patentschrift 4,376,113 dargestellt. Hierbei kommen Gela- 
tine, Gummi Arabicum Ethyl-Hydroxyethylcellulose zum Einsatz. Die Kapseln 
werden mit Glutardialdehyd gehartet und konnen getrocknet werden. Auch die- 
se Kapseln eignen sich kaum zur Immobilisierung empfindlicher oder lebender 
Zusatze. Auch ist der technische Prozess zu deren Herstellung nicht Gegen- 
stand des Patents. 

Der GroBteil diese Verfahren bedient sich toxischer Stoffe oder sind von den 
Bedingungen her fur biotechnologische Erzeugnisse oder gar Lebensmittel vol- 
lig ungeeignet. Auch werden die Kapseln keiner zusatzlichen Beschichtung un- 
terzogen und technische Prozesse die beschichtete Koazervat-Kapseln zum Ge- 
genstand haben sind nicht bekannt. 

Ausgehend von dieser Sachlage liegt der Erfindung die Aufgabe zugrunde, ein 
Verfahren sowie die dazugehorige Anlage zu beschreiben, das es erstmals er- 
moglicht, Koazervat-Kapseln in groBen Mengen, also groBtechnisch herzustel- 
len, die bei Bedarf im gleichen Prozess mit einer zusatzlich mehrlagiger Mem- 
branhulle versehen werden konnen. 

Der erfindungsgemaBe Herstellungsprozess gliedert sich in zwei Abschnitte, 
der Formgebung und der Beschichtung. 

Wahrend der Formgebung wird das zu verkapselnde Material in einem mit Was- 
ser nicht mischbaren flussigem Stoff beispielsweise ein Fett oder 6l suspen- 
diert. Danach werden in einem Emulsionsprozess unter Zugabe von Stoffen wie 
Wasser, Gelatine, Alginat, Glycerin und einem Fallreagenz z.B. Calciumchlorid 
Partikel hergestellt, die in ihrem Inneren das zu verkapselnde Material ent- 
halten. 

Die Beschichtung der so entstandenen Gelpartikel erfolgt durch deren Eintau- 
chen in die jeweiligen Beschichtungslosungen. Dies sind verdCinnte wassrige 
Losungen von Polymeren mit anionischen bzw. kationischen Gruppen wie z. B. 
Chitosan, Polyvinylpyrrolydon, Polyethylenimin, Carbocymethylceilulose, Algi- 
nat, Polyacrylsaure usw. die auf der Kapseloberflache sogenannte Polyelektro- 
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lytkompIex-Schichten bilden. Durch wiederholtes Eintauchen der Partikel in 
diese Losungen werden, wie in P 43 12 970.6 beschrieben, mehrere Lagen der 
Kapselhulle gebildet. Um wahrend der Beschichtung ein Verkleben der Kugel- 
chen zu verhindern und somit eine optimale Membranausbildung zu gewahr- 
leisten, mussen diese in Schwebe gehalten werden. Dies kann erfindungsge- 
ma(3 durch Ruhren mit speziellen Ruhrwerken, sogenannten Visco-Jet Ruhrern 
erfolgen, man kann aber auch die Beschichtungsreagenzein tangential, mit ho- 
her Geschwindigkeit in den Reaktor einleiten, so dass ahnlich einem Hydrozy- 
klon eine Bewegung der Flussigkeit erreicht wird, die die Kapseln verwirbelt. 
Zusatzlich kann zwischendurch mit einem geeigneten Detergenz gewaschen 
werden. Die erforderlichen Beschichtungs- bzw. Waschlosungen befinden sich 
in Vorratstanks und konnen entweder gebrauchsfertig oder als Konzentrat vor- 
liegen. 

Der Herstellungsprozess lauft bei Temperaturen von 10° - 50° C und atmo- 
spharischem Druck ab. Aus diesem Grund mussen einige der GefaBe, die im 
Prozess eingesetzt, werden uber eine Temperiermoglichkeit verfugen. 

Fig. 1 zeigt eine Variante eines Verfahrens sowie der dazugehorenden Anlagen 
zur groBtechnischen Herstellung von Koazervat-Kapsel n, die anschlieBend im 
gleichen Prozess mit einer mehrlagigen Hulle versehen werden konnen. 

Naturlich sind auch weitere Varianten denkbar, wie beispielsweise eine Anlage, 
die mit einem Reaktor anstelle der hier dargestellten zwei auskommt. 

Die Ausfuhrung mit zwei Reaktoren zeichnet sich durch eine hohere Produktivi- 
tat aus, da die Beschichtung der Kugelchen durchgefuhrt werden kann, wah- 
rend die Vertropfung der Flussigkeit also die Formgebung weiterlauft. 

Varianten mit einem Reaktor haben demzufolge eine geringere Produktivitat, 
sind jedoch einfacher und vom apparativen Aufwand her gunstiger auszufuh- 
ren. 

Der in Fig. 1 dargestellte technische Prozess gliedert sich in zwei Abschnitte: 
Die Herstellung unbeschichteter Partikel und die Beschichtung dieser Kugel- 
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chen. Je nach Bedarf konnen sowohl die unbeschichteten als auch die be- 
schichteten Partikel verwendet und weiterverarbeitet werden. Der Prozess ge- 
staltet sich wie folgt: 

Das zu verkapselnde Material wird in einem ersten Schritt im GefaB EG in eine 
mit Wasser nicht mischbare Fiussigkeit (beispielsweise ein 6l oder ein Fett) 
gelost, suspendiert oder emulgiert. Verwendet man z. B. ein hoher schmelzen- 
des Fett, das erst erwarmt werden muss urn flussig zu werden, muss EG mit 
einer Heizvorrichtung oder einem Heizmantel ausgestattet werden. EG besitzt 
ein Ruhrwerk, das so konstruiert sein muss, dass darnit sowohl Losungen oder 
Suspensionen als auch Emulsionen erzeugt werden konnen. 

Im GefaB WG, das ebenfalls mit Heizvorrichtung und Ruhrwerk ausgestattet 
ist, wird eine Losung bestehend aus Wasser, Gelatine und z.B. Glycerin bei 
einer Temperatur von ca. 50° - 60° C zubereitet. Diese Losung wird anschlie- 
Bend uber die Ventile V4, V5, und V7 mittels der Punnpe P2 in den Reaktor FR 
befordert. Die Losung im Inneren des Reaktors FR wird mit dem Warmetau- 
scher WT1 und dem Mantel des Reaktors oder einer anderen Temperiervorrich- 
tung auf ca. 50° - 60° C gehalten. 

AnschlieBend wird EG uber die Ventile RV und BV mit Druckluft beaufschlagt. 
Durch Offnen des Ventils V gelangt die Losung, Suspension oder Emulsion als 
mit Wasser nicht mischbare Phase in den Reaktor FR. Mit Hilfe des Ruhrwerks 
R2 wird daraus im Reaktor FR eine neue Emulsion erzeugt unter Beibehaltung 
einer Temperatur von ca. 50° - 60° C. Uber die Dosierpumpe PI wird anschlie- 
Bend aus dem GefaB A langsam eine Na-AIginatiosung dieser neuen Emulsion 
zudosiert. 

In einem weiteren Schritt wird das Gemisch im Reaktor FR auf ca. 10° - 20° C 
abgekiihlt und aus dem GefaB FB uber die Ventile V2, V5, V7 mit Hilfe der 
Pumpe P2 ein Fallreagenz beispielsweise eine wassrige Calciumchloridlosung 
dem in FR befindlichen Gemisch beigefugt. Dadurch werden die vorhin ent- 
standenen Partikel gefallt und stabilisiert. Auf diese Weise erhalt man Partikel 
die je nach Prozessparameter Durchmesser zwischen einigen pm bis hin zu ca. 
1 mm haben konnen. Im Inneren der Partikel befindet sich das 01 (oder Fett 
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usw.), das den zu erkapselnden Stoff enthalt. AuBen sind die Kugelchen mit 
einer Ca-Alginat-Schicht uberzogen. Auf diese Weise konnen sie anschlieBend 
bei Bedarf wie andere Ca-AIginat Partikel auch beschichtet werden. 

Zum Spulen kann der Reaktor FR uber die Ventile V5 und V7 uber P2 mit Was- 
ser befullt werden. Dieses kann entweder durch Offnen des Ventils KH1 oder 
durch Abpumpen mittels P2 uber V6 und V3 aus FR wieder entfernt werden. 

Nachdem die Kugelchen ausgehartet sind, kann demnach der zweite Verfah- 
rensschritt, die Beschichtung erfolgen. GemaB der erfindungsgemaBen Ausfiih- 
rung geschieht dies durch Umspulen der Kapseln abwechselnd mit einer katio- 
nischen und einer anionischen, verdunnten Polyrnerlosung. Dazwischen sind 
Waschschritte vorgesehen. Die Partikel werden jeweils einige Minuten den Lo- 
sungen ausgesetzt, die wieder in die Vorratsbehalter zuruckgepumpt werden 
konnen. Wichtig ist, dass die Kapseln wahrend des gesamten Vorgangs in einer 
Art FlieBbett, also in Schwebe gehalten werden, so dass sich die Membran 
rundherum ausbilden kann. Dies kann mittels spezieller Ruhrwerke geschehen, 
und/oder wie in den vorliegenden Ausfuhrungen eingezeichnet, durch tangen- 
tiales Einleiten der Losungen mit relativ hoher Geschwindigkeit, die an der 
Rohraustrittsoffnung mehrere Meter pro Sekunde betragen soli. Uber die ent- 
sprechenden Warmetauscher WT2 konnen die Fltissigkeiten temperiert werden. 
Nach beendeter Beschichtung werden die fertigen Membrankapseln gewaschen 
und aus dem ReaktionsgefaB ausgespult. AnschlieBend kann ein Trocknungs- 
schritt erfolgen wodurch den Kapseln das Wasser entzogen wird. Das gewahlte 
Trocknungsverfahren wird maBgeblich vom in den Kapseln eingeschlossenen 
Material bestimmt. 

In der in Fig. 1 dargestellten Ausfuhrung wird das Material aus FR durch Off- 
nen des Ventils KH1 in den zweiten Reaktor, BTR geleitet. Hier werden die 
Partikel erst einmal gewaschen. Hierfur werden die Kugelchen durch Offnen 
der Ventile KH2 und VT abdekantiert. BTR ist konisch ausgestaltet urn diesen 
Dekantierprozess zu erleichtern. Alternativ kann die uberschussige Flussigkeit 
uber das Ventil V25 und V9 durch die Pumpe P4 abgepumpt werden. Das zum 
Waschen erforderliche Dl-Wasser wird uber das Ventil V8, V22 7 und V26 mit 
Hilfe der Pumpe P3 in den Reaktor BTR gepumpt. Das Waschwasser kann da- 
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nach wie vorhin beschrieben entweder abdekantiert oder abgepumpt werden. 
Das erste Beschichtungsreagenz, das Polykation 1 durch Offnen des Ventils 
Vll, V22, und V26 und durch Pumpen uber die Pumpe P2 aus dem Vorratsge- 
faB PK1 in den Beschichtungsreaktor BTR befordert. Nach Erreichen eines ent- 
sprechenden Fullstandes in BTR kann durch SchlieBen von V22 und V23 und 
Offnen von V24 und V26 die Losung im Kreis zirkuliert werden. Durch Ruhren 
mit dem Ruhrwerk R4 werden die Partikel bei alien Vorgangen in Schwebe ge- 
halten. Nachdem die gebildeten Gelpartikel einige Minuten im Beschichtungs- 
bad verbracht haben, wird die Losung durch SchlieBen von V26 und Offnen von 
V23 und V10 nach PK1 zuruckgepumpt. AnschlieBend werden die Kugelchen 
durch Offnen von V8, V22 und V26 mit Dl-Wasser gewaschen, das durch Off- 
nen von V9, V25 mittels der Pumpe P4 wieder abgepumpt wird. Durch Schalten 
der entsprechenden Ventile wird danach in einem analogen Kreislauf der Reak- 
tor BR mit der Detergenzlosung aus dem Vorratstank E gespult, und danach 
mit dem ersten Polyanion aus dem Behalter PA1, wonach 2-3 Waschschritte 
folgen. AnschlieBend wird der Reaktor aus dem GefaB PK2 mit der zweiten po- 
lykationischen Losung versorgt, die dann auch wider da hin zuruckgepumpt 
wird. Dieser Prozessablauf wird so lange in gleicher Weise mit den entspre- 
chenden Reagenzien aus den Vorratsbehaltern PA2 (zweites Polyanion) bzw. 
PAS (drittes Polyanion) wiederholt bis die gewunschte Membran aufgebaut ist. 
Danach werden die Membrankapseln durch Offnen des Kugelhahns KH2 und 
entsprechender Stellung der Ventils VT aus dem Reaktor gespult. 

Die so erhaltenen Kugelchen konnen nachher einem Trockenschritt zugefuhrt 
werden. Sehr gute Ergebnisse wurden bei einer Wirbelschicht -Lufttrocknung 
erzielt. 

Die gesamte Anlage kann mit herkommlichen Reinigern durch entsprechendes 
Befullen und Abpumpen der Losungen gereinigt und desinfiziert werden. 
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1. Verfahren und Anlage zur Herstellung von Mikrokapseln zur Immobilisierung 
von chemischen Wirkstoffen, Proteinen, lebenden Zellen und/oder Mikroorga- 
nismen im groBtechnischen MaBstab 

dadurch gekennzeichnet, dass 

das zu verkapselnde Material in einer mit Wasser nicht mischbaren Flussigkeit 
gelost, suspendiert oder emulgiert wird und in dieser Form aus einem Mischbe- 
halter in einen Reaktor befordert wird, wo daraus in einem Koazervat-Prozess 
Kugeln gebildet werden, die das Material einschlieBen und die ihrerseits an- 
schlieBend im gleichen und/oder einem anderen GefaB durch wiederholtes Um- 
spulen mit entsprechenden Reagenzien, die aus unterschiediichen Vorratsbe- 
haltern zugefuhrt werden, beschichtet werden konnen. 

2. Verfahren nach Anspruch 1 

dadurch gekennzeichnet, dass 

es mehrere oder alle der folgenden Schritte umfasst, die auch mehrmals wie- 
derholt werden konnen: 

- Losen, Suspendieren oder Emulgieren des zu verkapselnden Materials in 
einem mit Wasser nicht mischbarem flussigen Grundstoff 

- Befordern dieser Grundstoff Suspension, Emulsion oder Losung in ein Reak- 
tionsgefaB 

- Emulgieren dieser Suspension, Emulsion oder Losung bei erhohter Tempera- 
tur in einem weiteren Flussigkeitsgemisch das beispielsweise Gelatine, Was- 
ser und Glycerin enthalt 

- Zudosieren einer Umhullungslosung beispielsweise Na-Alginat zu der neuen 
Emulsion 

- Absenken der Temperatur der neuen Gemisches 

- Zudosieren eines Reagenzes beispielsweise Calciumchlorid, das die Umhul- 
lungslosung (z. B. Alginat) fallt 

- Fallen der Tropfen 

- Spulen und Suspendieren der durch Fallung entstandenen Kugelchen in einer 
Waschflussigkeit 

- Umspulen der Kugelchen mit einer polykationischen Polymerlosung und Aus- 
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bilden einer kationischen Ladung auf der Kugeloberflache 

- Waschen der Kugelchen mit einer Waschflussigkeit 

- Waschen der Kugelchen mit einer Detergenzlosung 

- Umspulen der Kugelchen mit einer polyanionischen Polymerlosung und Aus- 
bilden einer anionischen Ladung auf der Kugeloberflache 

- Spuien und Suspendieren der durch Fallung entstandenen Kugelchen in einer 
Waschfliissigkeit 

» Abtrennen der Kugelchen aus dem umgebenden flussigen Medium 

- Trocknen der Kugelchen. 

3. Verfahren nach Anspruch 1 und 2 
dadurch gekennzeichnet, dass 
der Grundstoff ein Fett oder ein 6l ist. 

4. Verfahren nach Anspruch 1 bis 3 
dadurch gekennzeichnet, dass 

die zu verkapselndes Material/Grundstoff- Suspension, Emulsion oder Losung 
durch ein mechanisches Hilfsmittel vorzugsweise eine Forderschnecke oder 
eine Pumpe in ein ReaktionsgefaB befordert wird. 

5. Verfahren nach Anspruch 1 bis 4 
dadurch gekennzeichnet, dass 

die zu verkapselndes Material / Grundstoff- Suspension, Emulsion oder Losung 
pneumatisch in ein ReaktionsgefaB befordert wird. 

6. Verfahren nach Anspruch 1 bis 5 
dadurch gekennzeichnet, dass 

die Tropfen in der mit Wasser nicht mischbaren Phase das zu immobilisierende 
Material enthalten. 
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7. Verfahren nach Anspruch 1 bis 6 
dadurch gekennzeichnet, dass 

die Tropfen durch Fallung mit Umhullungsreagens uberzogen werden. 

8. Verfahren nach Anspruch 1 bis 7 
dadurch gekennzeichnet, dass 
dieses Umhullungsreagens ein Alginat-Salz ist. 

9. Verfahren nach Anspruch 1 bis 8 
dadurch gekennzeichnet, dass 

die umhullten Tropfen in den Reaktionslosungen in Schwebe gehalten werden. 

10. Verfahren nach Anspruch 1 bis 9 
dadurch gekennzeichnet, dass 

die umhullten Tropfen in den Reaktionslosungen durch Ruhren in Schwebe ge- 
halten werden. 

11. Verfahren nach Anspruch 1 bis 10 
dadurch gekennzeichnet, dass 

die umhullten Tropfen in den Reaktionslosungen durch die FlieBgeschwindig- 
keit des umgebenden Mediums In Schwebe gehalten werden. 

12. Verfahren nach Anspruch 1 bis 11 
dadurch gekennzeichnet, dass 

die umhullten Tropfen durch Umspulen mit geeigneten Polymerlosungen be- 
schichtet werden. 

13. Verfahren nach Anspruch 1 bis 12 
dadurch gekennzeichnet, dass 

die umhullten Tropfen wahrend des Beschichtens in Schwebe gehalten werden. 
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14. Verfahren nach Anspruch 1 bis 13 
dadurch gekennzeichnet, dass 

die umhullten Tropfen wahrend des Beschichtens durch Ruhren in Schwebe ge- 
halten werden. 

15. Verfahren nach Anspruch 1 bis 14 
dadurch gekennzeichnet, dass 

die umhullten Tropfen wahrend des Beschichtens durch die FlieBgeschwindig- 
keit des umgebenden Mediums in Schwebe gehaiten werden. 

16. Verfahren nach Anspruch 1 bis 15 
dadurch gekennzeichnet, dass 

die beschichteten Kugelchen eine Hulle aufweisen, die den Kern und somit das 
verkapselte Material vollstandig umschlieBt. 

17. Verfahren nach Anspruch 1 bis 16 
dadurch gekennzeichnet, dass 

die Hulle der beschichteten Kugelchen aus einer oder mehrerer radial angeord- 
neten Schichten besteht. 

18. Verfahren nach Anspruch 1 bis 17 
dadurch gekennzeichnet, dass 

Schichten der Hulle Bereiche unterschiedlicher Dichte sein konnen. 

19. Verfahren nach Anspruch 1 bis 18 
dadurch gekennzeichnet, dass 

die beschichteten Kugelchen ungetrocknet, also feucht gelagert und verwendet 
werden konnen. 

20. Verfahren nach Anspruch 1 bis 19 
dadurch gekennzeichnet, dass 

die beschichteten Kugelchen gefriergetrocknet werden konnen. 
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21. Verfahren nach Anspruch 1 bis 20 
dadurch gekennzeichnet, dass 

die beschichteten Ktigelchen luftgetrocknet werden konnen. 

22. Verfahren nach Anspruch 1 bis 21 
dadurch gekennzeichnet, dass 

zum Fallen und/oder Beschichten eingesetzten Losungen entweder als Konzen- 
trate oder gebrauchsfertig, in verdunnter Form verwendet werden. 

23. Anlage nach Anspruch 1, die nach einem Verfahren nach Anspruch 1 bis 22 
arbeitet, 

dadurch gekennzeichnet, dass 

sie mehrere der folgenden Hauptkomponenten aufweist: 

- Misch-/Emulgierbehalter fur den mit Wasser nicht mischbaren Grundstoff und 
das zu immobilisierende Material (EG) 

- Mischbehalter fur die Reaktionslosungen (WG) 

- Vorratsbehalter fur das Fallreagens (FB) 

- Vorratsbehalter fur ein Umhullungsreagens (A) 

- Vorratsbehalter fur eine Waschlosung vorzugsweise Detergenz (E) 

- Vorratsbehalter fur die Beschichtungspolymere (PK1, PK2, PA1, PA2, PAS) 

- Reaktions- EmuIgiergefaB fur die Herstellung der Partikel (FR) 

- RektionsgefaB fur die Beschichtung und Abtrennung der umhullten Partikel 
(BTR) 

- Vorrichtung zum Trocknen der beschichteten Kugelchen 

- Warmetauscher zum Temperieren der ReaktionsgefaBe (WT1, WT2,) 

- Pumpen (Pl 7 P2, P3, P4) und Ventile (VI, V2,...) zum Befullen und Entleeren 
der ReaktionsgefaBe, sowie Kugeihahne (KH1, KH2, KH) 

- Pneumatische Ventile und Komponenten 

- Heiz-/Kaltethermostate. 

24. Anlage nach Anspruch 23 

dadurch gekennzeichnet, dass 

sie gemaB Fig. 1 arbeitet und/oder ihre Komponenten gemaB Fig. 1 angeordnet 
und/oder miteinander verbunden sind. 
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